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Karakterizacija koordinacijske spojine kroma s piridinskimi in 
halogenidnimi ligandi  
Povzetek: Določiti sem poskušala formulo neznane koordinacijske spojine z 
metodami za karakterizacijo spojin. Vzorec je bil analiziran s CHN analizo, 
meritvijo prevodnosti, vibracijsko IR spektroskopijo in elektronske UV-Vis 
spektroskopije. Na koncu sem določila formulo spojine s pomočjo teoretičnega 
znanja in rezultatov analiz. Neznani vzorec je spojina [CrCl3py3].  
Ključne besede: koordinacijske spojine, karakterizacija, spektroskopija, krom  
 
 
 
Characterization of the chromium coordination compound with pyridine 
and halogenide ligands 
Abstract: I tried to determine the formula of an unknown coordination compound 
by the following characterisation methods: elemental CHN analysis, conductivity 
measurement, vibration IR spectroscopy, and electronic UV-Vis spectroscopy. 
Finnaly, I set out the formula of a compound using the theoretical knowledge and 
the analytical results. The formula of unknown compound is [CrCl3py3]. 
Keywords: coordination compounds, characterization, spectroscopy, chromium 
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Seznam uporabljenih kratic in simbolov  
CHN      ogljik, vodik, dušik 
IR          infrardeče 
UV        ultravijolično 
Vis        vidno
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1 Uvod v karakterizacijo koordinacijskih spojin  
Modern chemistry, with its far-reaching generalizations and hypotheses, is a fine 
example of how far the human mind can go in exploring the unknown beyond the 
limits of human senses.   
-Horace G. Deming 
V literaturi lahko najdemo več imen za koordinacijske spojine. Pravijo jim 
koordinacijski kompleksi, kompleksne spojine, kovinski kompleksi…  
Ne glede na poimenovanje so definirane kot kemijske spojine, ki so sestavljene 
iz centralnega običajno kovinskega atoma oziroma iona, nanj pa so vezani 
nekovinski ligandi, ki so razporejeni v obliki pravilnega geometrijskega telesa in 
so lahko vezani na več načinov. Nastane koordinativna vez, ki je tvorjena, ko 
Lewisova baza, to je ligand, donira svoj nevezni elektronski par in ga Lewisova 
kislina, to je kovinski atom, akceptira. Podrobnejši opis in razlago zajema prvo 
podpoglavje uvodnega dela. [1, 2] 
Področje koordinacijskih spojin je z akademskega vidika zelo zanimivo. Najprej 
se je zanimanje zanje pokazalo na teoretskem področju in se kasneje preneslo v 
praktično uporabo s sintezami koordinacijskih spojin v anorganski kemiji. V 21. 
stoletju pa se je njihovo preučevanje povečalo, saj imajo velik praktični pomen 
tudi v industriji. Zaradi prehodni elementov, ki dajejo intenzivne barve jih veliko 
uporabljajo za barvila in pigmente. Za vsak element v elementarnem stanju je 
značilna le ena barva. Koordinacijske spojine enakega elementa pa so lahko 
različno obarvane, ker na barvo vpliva še oksidacijsko stanje kovine in vezani 
ligandi. Uporabljajo se tudi kot katalizatorji. Pri koordinacijskih spojinah ni dovolj 
le kemijska formula spojine ampak moramo poznati tudi strukturo spojine, da 
lahko razložimo lastnosti. Pri tem so nam v pomoč različne analizne metode. [1, 
2]  
Diplomska naloga temelji na karakterizaciji koordinacijskih spojin. To področje 
zajema več različnih analiz. Na osnovi ključnih informacij o sintezi vzorca 
(izhodne spojine in topilni sistem) sem s pomočjo elementne (CHN) analize, 
infrardeče spektroskopije in meritev prevodnosti 10−3 M raztopin vzorca v 
acetonitrilu, predpostavila mogočo sestavo neznanega vzorca. Preučila sem tudi 
elektronske spektre v območju vidne in ultravijolične svetlobe. Pri obeh naštetih 
spektroskopijah (vibracijski in elektronski) opazujemo rezultat absorpcije svetlobe 
v snovi v odvisnosti od valovne dolžine oziroma valovnega števila. Prednost obeh  
spektrofotometričnih metod je, da imata široko uporabo, veliko občutljivost, 
selektivnost in točnost. Opis vseh analiz obsega peto podpoglavje uvodnega 
dela.  
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1.1 Koordinacijske spojine 
Pravimo, da je kemija prehodnih elementov kemija koordinacijskih spojin. Alfred 
Werner je bil prvi, ki jih je pravilno opredelil. Izvajal je sistematične eksperimente. 
Ugotovil je, da so molekule imenovane ligandi  »pritrjeni«  direktno na kovinski ion 
ter, da ima centralni atom glavno in stransko valenco. Zdaj jih poznamo pod 
imenoma oksidacijsko in koordinacijsko število. Za delo s koordinacijskimi 
spojinami je leta 1913 prejel tudi Nobelovo nagrado. [3, 4]  
  
Slika 1 Alfred Warner [4]  
 
Leta 1916 sta Kossel in Lewis postavila teorijo o naravi kemijske vezi. S to teorijo 
sta ugotovila, da je stranska valenca posledica močne polarne kovalentne vezi. 
Lewis je razložil nastanek kovalentne vezi z nastankom skupnega elektronskega 
para in vpeljal označevanje elektronov, ki omogočajo simboličen zapis in lažjo 
predstavo. Z njegovim delom si je leta 1923 pomagal Sidgwick, ki je razložil vezi 
med centralnim atomom in ligandi. V sodelovanju z Powellom leta 1940 je 
postavil empirično pravilo pri katerem je razporeditev ligandov okoli centralnega 
atoma takšna, da omogoča čim večji razmik elektronskih parov centralnega 
atoma. Ni pomembno ali so vezni ali nevezni. [5]  
Pri koordinacijskih spojinah je možnih več izomer. Ionizacijska, kjer je lahko ista 
vrsta liganda del kationa ali del aniona.  Geometrijska pri kateri  imajo enaki 
ligandi različno razporeditev okoli centralnega atoma in optična kjer sta si 
kompleksa zrcalni sliki. Zanimive so tudi zaradi različnih obarvanosti. Barva je 
odvisna od elektronskih prehodov  med energijskimi nivoji d-orbital. Energijski 
razcep, njegova geometrija in vrednost (in s tem barva spojine) pa od vrste 
centralnega atoma ali iona, njegovega oksidacijskega števila, koordinacijskega 
števila in vrste vezanih ligandov. [1]  
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1.2 Koordinativna vez  
Vez v koordinacijskih spojinah imenujemo koordinativna vez. Definirana je kot 
kovalentna vez. Nastane, ko ligand (L), ki je Lewisova baza donira svoj nevezni 
elektronski par. Centralni atom ali ion (M), ki je Lewisova kislina pa ga sprejme. 
Nastanek koordinacijske spojine opišemo s splošno enačbo 1, ki velja le, če so 
ligandi nevtralni. [1] 
Enačba 1  
𝑀𝑀𝑧𝑧+ + n (L) → 𝑀𝑀(𝐿𝐿)𝑛𝑛𝑧𝑧+ 
M centralni atom oz. ion  
Z naboj iona  
N celoštevilski večkratnik 
L ligand  
Tvori se koordinativna σ vez, ki jo označimo s puščico, nastane adukt. Centralni 
atom ali ion in ligandi tvorijo koordinacijsko sfero. 
Poleg σ vezi se tvorijo še π vezi. π vez nastane kadar pride do prekrivanja 
zapolnjenih orbital običajno negativno nabitih ligandov s praznimi kovinskimi 
orbitalami. Primeri ligandov  so 𝑂𝑂𝑂𝑂−, 𝑂𝑂2−, 𝐹𝐹−… Kadar pa gre za prekrivanje 
praznih orbital ligandov z zapolnjenimi orbitalami kovin nastane povratna π vez. 
Ta nastopa kadar so ligandi nevtralni ali pozitivno nabiti (alkani, CO, 𝑁𝑁𝑂𝑂2+). [6]  
1.3 Ligandi 
So Lewisove baze in donorji ne-veznega elektronskega para. V večini primerov 
so  anioni ali nevtralne molekule. Njihovo število v spojini nam pove 
koordinacijsko število. Na njihovo število in vezavo vpliva več parametrov. Število 
vezavnih mest na centralnem atomu, to je odvisno od njegove velikosti in naboja,  
vrsta ligandov, vrste vezavnih mest in alosterija ter kooperativnost. [1]  
Od koordinacijskega števila je odvisna geometrijska razporeditev ligandov. 
Najpogostejša so koordinacijska števila od dva do devet.  
 Najmanjše koordinacijsko število je dve, da linearno razporeditev. Takšna 
razporeditev je značilna za prehodne elemente na desni strani periodnega 
sistema kjer so d-orbitale zapolnjene.  
 Pri koordinacijskem številu tri je razporeditev trikotna planarna ali trikotna 
piramidalna, značilna pa je bolj za elemente p-bloka in sicer za tretjo in peto 
skupino.  Niti dve niti tri nista pogosti koordinacijski števili v spojinah.  
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 S koordinacijskim številom štiri obstaja mnogo spojin iz glavnih skupin, d-
bloka in f-bloka, možni sta dve geometrijski razporeditvi. Tetraedrična in  
kvadratno planarna. Prva je ena izmed najbolj pogostih geometrij. Kvadratna 
planarna je značilna v kompleksih d8 in z ligandi, ki proizvajajo cepitve 
velikega kristalnega polja. 
 Do kvadratno piramidalne ali trikotno bipiramidalne razporeditve ligandov 
okoli centralnega atoma ali ioni pride, ko ima spojina koordinacijsko število 
pet, ki pa ni pogosto  
 Najbolj pogosto koordinacijsko število pri koordinacijskih spojinah je šest in 
daje oktaedrično in trikotno prizmatično geometrijsko razporeditev. Kompleksi 
s koordinacijskim številom 6 lahko tvorijo tako kovine s, p in d-bloka.  
 Koordinacijsko število sedem se v spojinah redko pojavi in ima tri geometrijske 
porazdelitve to so peterokotna bipiramidalna, trikotna prizma z dodanim 
ligandom in oktaedrska z dodanim ligandom.  
 Geometrijsko obliko kocke, kvadratne antiprizme in dodekaedra dobimo pri 
spojinah z koordinacijskim številom osem. 
 Pri koordinacijskem številu devet pa je možna le ena razporeditev in sicer 
trikotna prizma z tremi ligandi pravokotno nad stranskimi ploskvami. [1, 7]  
Poznamo enovezne, dvovezne in večvezne ligande. Razlikujejo se po tem koliko 
elektronskih parov lahko donirajo. Enovezni donirajo en elektronski par. To so 
lahko enostavni ioni, več atomski ioni in molekule.  Dvovezni in večvezni ligandi 
so lahko kelatni ali mostovni ligandi. Kelatni ligandi donirajo dva ali več 
elektronskih parov, nastanejo spojine imenovane kelati. Mostovni ligandi 
posedujejo dva ali več elektronskih parov, povezujejo več kovin, nastajajo spojine 
z več centralnimi atomi. Imenujemo jih večjedrne spojine. [1] 
Posebna vrsta ligandov so nenasičene in aromatske spojine za katere 
poenostavljeno predpostavimo, da ligandi donirajo π-vezne elektronske pare 
centralnemu atomu ali ionu. [1] 
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1.4.1 Krom-prehodna kovina  
Odkril ga je Louis Nicolas Vauquelin leta 1797. Krom je kemijski element s 
simbolom Cr in vrstnim številom 24. Njegova najpogostejša ruda je kromit. 
Nahaja se v prvi vrsti d-bloka in ima elektronsko konfiguracijo [Ar] 4s1 3d5. Je 
kovina srebrno-sive barve, težko se spaja in je odporna proti koroziji in potemnitvi. 
Obstojen je na zraku, ker ima na površini plast kromovega(III) oksida. Z vodo ne 
reagira. Pri višjih temperaturah, brez zaščitne oksidne plasti reagira s kisikom, 
halogenimi elementi, žveplom, dušikom in ogljikom, topi se v razredčeni 
žveplovi(VI)kislini in v klorovodikovi kislini. Zaradi obstojnosti na zraku se 
uporablja v galvanizaciji kjer na izdelek (iz neke druge kovine) nanese plast 
kroma v namen zaščite. Gre za postopek  elektrolitskega kromiranja. [13, 14, 15, 
16] 
V industriji ga pridobivajo z alumotermičnim postopkom z redukcijo oksida:            
Cr2O3  +  2Al  →  Al2O3  +  2Cr 
Njegova najpogostejša oksidacijska stanja so +2, +3, in +6. Najstabilnejše je +3. 
Spojine z oksidacijskim stanjem +6 so močni oksidanti. Vse spojine kroma so 
obarvane. [14] 
1.5 Karakterizacija 
1.5.1 Elementna CHN analiza  
CHN analiza je elementna kvantitativna analiza pri kateri določamo delež ogljika, 
vodika in dušika v spojini. Metoda deluje na principu oksidacije s presežkom 
kisika v reducirni komori pri 900 ⁰C kjer se vzorec mineralizira. Za popolno 
oksidacije se dodaja katalizator volframov trioksid. Če so prisotni vsi iskani 
elementu zmes vsebuje CO2, H2O in NOx. Zmes se vodi skozi silikatno cev 
napolnjeno z bakrenimi delci, temperatura je okoli 500 ⁰C. Mešanico plina, ki 
vsebuje CO2, H2O in N2 se vodi v plinski kromatografski sistem plina. Nosilni plin 
je helij visoke čistosti. Ločitev vrste pa se izvede s consko kromatografijo. Višina 
vrhov na kromatogramu   je odvisna od količine snovi. [17] 
1.5.2 Meritve prevodnosti  
Iz dobljenih meritev molske prevodnosti spojine lahko sklepamo na molekulsko 
zgradbo oziroma ionsko zgradbo. Pri slednji lahko sklepamo tudi na število ionov 
a se mora sestava vzorca po raztapljanju ohraniti − vzorec s topilom ne sme 
reagirati. [18, 19] 
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1.5.3 Vibracijska IR spektroskopija  
Vibracijska IR spektroskopija je spektroskopska metoda, ki spada med 
absorpcijske spektroskopije pri katerih  opazujemo absorbanco v odvisnosti od 
valovne dolžine svetlobe oziroma od valovnega števila. Pri IR spektroskopiji gre 
za interakcijo med infrardečo svetlobo in spojino. Potrebna je točno določena IR 
energija svetlobe, da pride do vzbujenega stanja oziroma prehoda med 
kvantiziranimi nihajnimi stanji. Valovna dolžina pa obsega območje od 10−4 do 2,5 × 10−6 m. [20, 21, 22] 
 
Nihanja morajo absorbirati IR svetlobo kar pomeni, da morajo  biti IR aktivna. 
Takšna so tista zaradi katerih se spreminja dipolni moment molekule, ki je 
odvisen od razdalje med atomoma. V spektrih vidimo nihanja kovalentnih in 
koordinacijskih vezi. [20] 
  
V spojini je možno več vrst nihanj atomov. Valenčna stretching nihanja 
imenujemo tista pri kateri pride do spremembe dolžine vezi in imajo višja valovna 
števila kot upogibna. Nekaj primerov valovnih števil valenčnih nihanj vidimo v 
pregčednici 1. Upogibna ali bending nihanja pa so tista pri katerih pride do 
spreminjanja kota med vezmi, glede na smer gibanja vezi jih ločimo na zvijanje, 
kolebanje, striženje in zibanje. To vrsto nihanja pa prikazuje preglednica 2. [20] 
 
Preglednica 1 Primeri valenčnih nihanj. [20]  
 
 
 
 
 
 
 
 
Preglednica 2 Primeri upogibnih nihanj. [20] 
 
 
 
Valovno število [𝐜𝐜𝐜𝐜−𝟏𝟏] Vez Valovno število [𝐜𝐜𝐜𝐜−𝟏𝟏] Vez 
3500 O-H 1100 C-N 
3400 N-H 1650 C=C 
2900 C-H 1000 C-C 
3000 Cl-H 1100 C-O 
1650 C=N 750 C-Cl 
Valovno število [𝐜𝐜𝐜𝐜−𝟏𝟏] Vez 
1375−1450 C-H 
1260−1420 O-H (alkohol) 
1600−1630 O-H (voda) 
1500−1650, 1150−1330 N-H 
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Enačba 1 Izračun valovnega števila nihanj [21] 
𝑣𝑣 = 1
𝜆𝜆
= 𝜈𝜈
𝑐𝑐
 
𝑣𝑣  valovno število 
λ  valovna dolžina 
ν  frekvenca valovanja 
c  hitrost elektromagnetnega valovanja 
Na posnetem IR spektru vidimo trakove, ki nam dajo mnogo informacij. Odvisno 
od razmerja njihove intenzitete, položaja in oblike lahko sklepamo na strukturne 
značilnosti spojin, ugotovimo kako so se vezali ligandi na centralni ion ali atom in 
si pomagamo pri iskanju zvrsti, ki so prisotne, a niso vezane na centralni ion ali 
atom.  Za določene vrste vezi oziroma strukture poznamo točne valovne dolžine 
oziroma valovna števila, pri katerih absorbirajo svetlobo in obliko posameznih 
trakov v spektru zato lahko takoj presodimo, če so v neznani spojini prisotne ali 
ne. [20, 21, 22] 
1.5.4 Elektronska UV-Vis spektroskopija  
Pri elektronski UV-Vis spektroskopiji opazujemo odvisnost absorbance od 
valovne dolžine. UV svetloba ima območje od 400 do 100 nm in je njen vir 
devterijeva žarnica. Vis svetloba pa ima območje od 700 do 400 nm in je njen vir 
volframova žarnica. Te valovne dolžine svetlobe dajejo primerno energijo za 
prehode elektronov med različnimi elektronskimi nivoji, potrebno pa je tudi, da 
sta si orbitali simetrijsko podobni.  Prenos elektrona v višjo prosto ali delno 
zasedeno orbitalo se zgodi, ko molekula ali ion absorbira svetlobo prave energije. 
Take so π-orbitale v nenasičenih spojinah in d-orbitale v spojinah prehodnih 
elementov. Prehod elektrona kovine d-bloka  je v vidnem  območju. [23, 24, 25] 
Vse snovi, ki absorbirajo svetlobo v vidnem območju spektra elektromagnetnega 
valovanja so obarvane. Barva, ki jo vidimo je komplementarna tisti, ki se 
absorbira. [23] 
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Preglednica 3 Barve absorbirane svetlobe, pripadajoče valovne dolžine in 
komplementarne barve. [25] 
 
 
 
Slika 3 Energijski diagram razcepa d-orbital v tetraedričnem in oktaedričnem 
polju ligandov. [26] 
Iz pozicij vrhov elektronskih spektrov lahko sklepamo katera koordinacijska zvrst 
je prisotna. Enake e-spektre imajo enake koordinacijske zvrsti. Višina vrha, ki 
predstavlja absorbanco pa je odvisna od koncentracije spojine v raztopini ali 
suspenziji. 
 
Velikost razcepa d-orbital je odvisna od vrste in naboja centralnega atoma, in 
ligandaov. Pri ligandih vpliva njihovo število, vrsta, elektronegativnost, naboj in 
velikost. Manjši razcep povzročajo šibki  in večji razcep močni ligandi. [1] 
Absorbirana svetloba 
Reflektirana 
svetloba 
λ [nm] Barva Barva 
380–420 vijolična zeleno-rumena 
420–440 modro-vijolična rumena 
440–470 modra oranžna 
470–500 modro-zelena rdeča 
500–520 zelena magenta 
520–550 rumeno-zelena vijolična 
550–580 rumena vijolično-modra 
580–620 oranžna modra 
620–680 rdeča modro-zelena 
680–780 magenta zelena 
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1.5.5 Rentgenska difrakcija  
Metode, ki temeljijo na rentgenski difrakciji so med najuporabnejšimi tehnikami v 
anorganski kemiji trdnega stanja. Uporabljajo se za strukturne preiskave trdnih 
kristaliničnih vzorcev. Osnovana so na koherentnem, Thomsonovem sipanju 
rentgenskih žarkov na elektronih v atomih. Rentgenski žarki so elektromagnetno 
valovanje z valovno dolžino od 0,05 do 500 Å. Rentgenski žarki se na elektronih 
sipajo zaradi naslednjega pojava: ker je elektron električno nabit delec, ga 
elektromagnetno valovanje zaniha z lastno frekvenco, pri čemer postane elektron 
vir rentgenskega valovanja z enako frekvenco, ki pa se širi v vse smeri. 
Predpostavimo lahko, da  center sipanja sovpade z atomskim jedrom atoma, ker 
vektorsko seštejemo valovanje vseh elektronov iz istega atoma. [27]   
Za kristale je značilno periodično ponavljanje osnovnega motiva, ki ga imenujemo 
osnovna celica. Le ta se periodično ponavlja v vse tri smeri prostora. Gradnike si 
lahko predstavljamo kot točke razporejene v tridimenzionalni kristalni mreži. 
Poznamo sedem kristalnih sistemov zapolnitve prostora v osnovni celici. Obstaja 
tudi več tipov osnovnih celic, ki skupaj s kombinacijami kristalnih sistemov 
omogočajo 14 Bravaisovih mrež. V kristalni mreži je mnogo ravnin, ki se 
označujejo z Millerjevimi indeksi (hkl). Razdaljam med kristalnimi ravninami 
pravimo medravninske razdalje, ki jih označujemo  oziroma označimo z d in so 
odvisne od velikosti in razporeditve gradnikov. [27]    
 
Da lahko uporabimo rentgensko difrakcijo mora prideti do uklanjanja rentgenskih 
žarkov na kristalnih ravninah. Do uklona pride, če se valovanji iz različnih ravnin 
ojačita. Pogoj za to je, da je razlika v poti žarkov enaka celoštevilčnemu 
večkratniku valovne dolžine. Izpolnjen mora biti Braggov pogoj. Torej uklon 
nastane, ko je izpolnjen Braggov pogoj oziroma, ko svetloba pade na določeno 
ravnino pod določenim kotom. [27]    
Enačba 3 Braggova enačba [27]    2𝑑𝑑 · 𝑠𝑠𝑠𝑠𝑠𝑠 θ = 𝑠𝑠 · λ 
n  celo število (red uklona) 
λ  valovna dolžina vpadajočega sevanja 
d razdalja med dvema sosednjima kristalnima ravninama 
2θ kot med vpadno in uklonjeno svetlobo (uklonski kot) 
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Slika 4 Prikaz Braggovega uklona na kristalu. [28] 
 Za identifikacijo spojine sta pomembna položaj in intenziteta uklonov na 
difraktogramu. Položaj je odvisen od dimenzij kristalne mreže (osnovne celice)  
oziroma vseh medravninskih razdalj. Intenziteta uklonov pa je odvisna predvsem 
od vrste atomov in njihove razporeditve v osnovni celici. [27]    
Najpogosteje rentgensko praškovno difrakcijo uporabimo za identifikacijo spojin, 
saj praškovni difraktogram predstavlja »prstni odtis« spojine oziroma kristalne 
faze. Pri identifikaciji primerjamo izmerjene medravninske razdalje in intenzitete 
uklonov v vzorcu s podatki standardov iz zbirke praškovnih difraktogramov. 
Možno pa je praškovno difrakcijo uporabiti tudi za druge namene npr. meritve 
dimenzij osnovne celice preko indeksiranja uklonov, določanja velikosti 
kristalitov, v posebnih primerih tudi za določanje zgradbe trdnin. Za določitev 
kristalne strukture spojine običajno uporabljamo difrakcijo na monokristalu. [27]     
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2 Namen dela  
Namen diplomskega dela je bila karakterizacija neznane koordinacijske spojine 
s pomočjo interpretacije rezultatov fizikalno-kemijskih analiznih metod. To so 
elementna CHN analiza, meritev prevodnosti, vibracijska IR spektroskopija in 
UV-Vis elektronska spektroskopija. 
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3 Rezultati in razprava  
3.1 Kristalna struktura spojine  
Spojino sestavljajo mer-[CrCl3py3] koordinacijske molekule. Koordinacijski 
polieder ima oktaedrično geometrijsko obliko. V središču je lociran kromov kation, 
ki ima okoli sebe porazdeljenih šest ligandov. Dušikovi atomi treh piridinskih 
ligandov se vežejo na kovinski ion s pomočjo prostega elektronskega para. 
Kloridni ligandi pa preko enega od štirih valenčnih elektronskih parov. Oba 
liganda sta torej enovezna. [29] 
Pri oktaedričnih enojedrnih spojinah tipa MA3B3 (M je centralni atom/ion; A, B so 
ligandi) se pojavlja fac-mer izomerija. Iz literature je razvidno, da je v spojinah v 
katerih nastopajo [CrCl3py3] koordinacijske enote prisotna mer-izomera (slika 5). 
[29] 
 
Slika 5 Shematski prikaz mer izomere [CrCl3py3]. [29] 
V literature sem namreč zasledila dve spojini v katerih nastopajo mer-[CrCl3py3] 
koordinacijske zvrsti. Obe spojini kristalizirata v monoklinski osnovni celici, katere 
stranice imajo različno dolžino in tvorijo pravokotno prizmo. Osnovna ploskev 
je  paralelogram. Dve stranici oklepata pravi kot, tretji kot pa je različen od 90°. 
[29] 
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Slika 6 Koordinacijska enota mer-[CrCl3py3]. 
Temno siva barva predstavlja ogljikove, bela vodikove, modra dušikove in 
zelena klorove atome ter roza kromov atom. [29] 
 
Spojini se razlikujeta v tem, da so v strukturo ene ujete še molekule acetonitrila, 
ki je bil uporabljen kot topilo pri pripravi monokristala. 
 
Slika 7 Prikaz pakiranja gradnikov v spojini mer-[CrCl3py3]·CH3CN. 
Temno siva barva predstavlja ogljikove, bela vodikove, modra dušikove, roza 
kromove in zelena klorove atome. [29] 
 
Na sliki 7 kjer je prikazano pakiranje gradnikov v spojini mer-[CrCl3py3]·CH3CN 
so vidne šibke interakcije − vodikove vezi med kloridnimi ligandi in vodikovimi 
atomi piridinskih obročev. 
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Preglednica 4 Primerjava kristalografskih podatkov za spojini z mer-[CrCl3py3] 
enotami. [29] 
 mer-[CrCl3py3]·CH3CN mer-[CrCl3py3] 
Prostorska 
skupina 
C 2/c P 21/n 
Celica 
a = 19,3355(12) 
Å 
b = 10,8197(7) Å 
c = 11,9758(8) Å 
α = 90° 
β = 
116,5860(10)° 
γ = 90° 
a = 9,088 Å 
b = 12,42 Å 
c = 15,557 Å 
α = 90° 
β = 91,33° 
γ = 90° 
Prostornina 2 240,5(3) Å3 1 758,598 Å3 
R-faktor 2,29 % 5,2 % 
 
3.2 Elementna CHN analiza  
Preglednica 5 Rezultati CHN analize. 
Element Atomsko število wt [%] wp [%] 
C 12,01 45,54 45,23 
H 1,01 3,82 4,12 
N 14,01 10,62 10,32 
Rezultati elementne CHN  analize se dobro ujemajo s predpostavljeno formulo 
CrC15H15N3,Cl3, Mr = 395,59. 
3.3 Meritve prevodnosti 
Prevodnost acetonitrila (dielektrična konstanta je 36,2) je 2 𝑆𝑆 ∙ 𝑐𝑐𝑐𝑐2
𝑐𝑐𝑚𝑚𝑚𝑚
 torej blizu 
ničelne vrednosti. Z merjenjem prevodnosti topila se prepričamo, da na topilo na 
dobljen rezultat nima prevelikega vpliva. 
Vrednost prevodnosti 10−3 M raztopine vzorca v acetonitrilu je bila 5  𝑆𝑆 ∙ 𝑐𝑐𝑐𝑐2
𝑐𝑐𝑚𝑚𝑚𝑚
 . Iz 
rezultata sem sklepala, da vzorec sestavljajo molekule. Rezultat prevodnosti se 
ujema s predpostavljeno strukturo spojine. 
Preglednica 6 Območja molske prevodnosti za 2, 3 in 4 ionske elektrolite. 
Navedena za 10−3 M raztopine vzorca v acetonitrilu pri 25 ºC. [18, 19] 
Tip elektrolita 
1:1 1:2 oz. 2:1 1:3 oz. 3:1 
120−160 220−300 340−420 
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3.4 Analiza vibracijskih IR spektrov  
Vibracijski IR spektri so bili posneti v dveh območjih, v IR območju, ki obsega 
valovna števila od 4000 do 400 cm−1 ter v območju od 700 do 50 cm−1.  
V območju višjih energij − višjih valovnih števil so vidna vzdolžna valenčna 
nihanja kovalentnih vezi. V območju nižjih energij pa vzdolžna valenčna nihanja 
koordinacijskih vezi. Vzorec je bil, za obe območji, pripravljen kot suspenzija v 
parafinskem olju, zato so v spektru v območju višjih valovnih števil vidni tudi 
trakovi parafinskega olja.  
Preglednica 7 Primerjava nihanj vezi v nevezanem in vezanem piridinu. [29] 
Nihanja, vez Valovna dolžina cm−1 
 piridin vzorec 
Valenčno, C-H 3079 3079 
Valenčno, C-H 3027 3046 
Valenčno nihanje piridinskega obroča; C-H, C-
C=C 
1635 1655 
Valenčno nihanje piridinskega obroča; C-H, C-
C=C 
1581 1608 
Valenčno nihanje piridinskega obroča; C-H, C-
C=C 
1483 1462 
Upogibno, C-H 1438 1377 
Upogibno, C-H 1216 1216 
Upogibno, C-H 1147 1155 
Valenčno nihanje piridinskega obroča 1031 1068 
Nihanje piridinskega obroča, 
C-C=C, »ring breathing« 
991 1015 
Upogibno, C-H 748 782 
Upogibno, C-H 701 764 
Upogibno nihanje piridinskega obroča 675 693 
Upogibno nihanje piridinskega obroča 661 641 
Primerjava spektrov piridina in neznanega vzorca v nujolu-parafinskem olju 
(slika 9, preglednica 7), v območju 4000−400 cm−1, potrdi prisotnost piridina v 
vzorcu. Šibak trak, v spektru vzorca, pri 3440 cm−1 lahko pripišemo O-H 
valenčnemu nihanju vezi v vodi. Iz tega sklepam, da je vzorec nekoliko moker oz. 
je piridin vseboval nekaj vode, saj je tudi v spektru piridina v tem območju opaziti 
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širok šibek trak. Lahko pa bi prisotnost vode pripisali sledovom ne v celoti 
reagirane izhodne spojine CrCl3·6H2O. [29]  
 
Slika 8 IR spekter neznanega vzorca v nujolu, območje 4000−400 cm−1. 
Trakova pri 3079 in 3046 cm−1 sta značilno za nihanje C-H vezi v piridinskem 
obroču. Širok intenziven trak v območju 3000 do 2800 cm−1 pripada nihanjem vezi 
v parafinskem olju. Trakovi v območju od 1655 do 1462 cm−1 predstavljajo 
valenčna nihanje vezi v piridinskem obroču, C-C=C in C-H. Vrhovi trakov z 
valovnimi števili 1377 cm−1, 1216  cm−1 in 1155 cm−1 nakazujejo na upogibna 
nihanje C-H vezi. Trakovi okoli 1100 cm−1 pa so posledica nihanja C-N vezi. Trak 
pri 1068 cm−1 tudi pripada valenčnemu nihanju piridinskega obroča. Izvor traku 
pri 1015 cm−1 je nihanje C=C-C vezi oziroma »ring breathing«. Trakova pri 782 in 
764 cm−1 sta upogibno nihanje C-H vezi. Upogibno nihanje piridinskega obroča 
pa nakazujeta trakova pri 693 in 641 cm−1 (preglednica 7). [29] 
V spektru vzorca v nujolu, v območju 700−50 cm−1 so trakovi širši. Trije razširjeni 
skoraj zliti vrhovi v obliki kolen pri 307, 340 in 364 cm−1 pripadajo vzdolžnim 
valenčnim nihanjem Cr-Cl koordinacijskih vezi. Trak pri 222 cm−1 pa vzdolžnemu 
nihanju Cr-N(py). [29]  
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Slika 9 Primerjava IR spektrov neznanega vzorca v nujolu, piridina in 
parafinskega olja v območju 4000−400 cm−1. 
Moder je spekter neznanega vzorca, rumen piridina in rdeč parafinskega olja. 
 
 
 
Slika 10 IR spekter neznanega vzorca v nujolu, območje 700−50 cm−1. 
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3.5 Analiza elektronskih UV-Vis spektrov 
Elektronski spektri so bili posneti v obliki raztopin v acetonitrilu, pri dveh različnih 
koncentracijah in sicer 10−4 M (sliki 11) in 10−2 M (slika 13).   
V UV območju je viden vrh v obliki kolena pri 234 nm, ki je posledica π 
elektronskih prehodov v piridinskem obroču in  prehodov med kovino in ligandi. 
 
 
Slika 11 Elektronski UV-Vis spekter 10−4 M raztopine neznanega vzorca v 
območju 400−200 nm. 
V vidnem območju se pojavita dva široka vrhova. Prvi v območju 400−500 nm 
(vijolična−zelena), z maksimumom pri 452 nm (modra), kjer gre za absorbcijo 
vijolične svetlobe. Sledu mu širši vrh nižje intenzitete v območju  550−700 nm 
(rumena− magenta), z vrhom pri ca. 618 nm (rdeča). Vzorec je zeleno obarvan 
(slika 12). 
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Slika 12 Spojina mer-[CrCl3py3] je zelene barve. [29] 
 
 
Slika 13 Elektronski UV-Vis spekter 10−2  M raztopine neznanega vzorca v 
območju 900−350 nm. 
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4 Eksperimentalni del  
Eksperimentalnega dela oziroma analiz nisem izvedla sama zaradi epidemije 
COVID-19. 
Analize so bile izvedene leta 2001 na Fakulteti za kemijo in kemijsko tehnologijo.  
4.1 Karakterizacija vzorca  
4.1.1 Elementna CHN analiza  
Elementne analize na ogljik, vodik in dušik so bile opravljene  z 
instrumentom Perkin Elmer, Elemental Analyzer 2400 CHN. 
4.1.2 Meritve prevodnosti  
Meritve prevodnosti so bile izvedene z instrumentom Iskra konduktometer MA 
5964, z elektrodo oznake Iskra HEK 1213. Vzorci so bili pripravljeni kot 10–3 M 
raztopine v acetonitrilu. Izmerjena je bila tudi prevodnost topila.  
4.1.3 Vibracijska infrardeča spektroskopija  
Vibracijski infrardeči spektri so bili posneti s spektrometrom Perkin-Elmer FT-IR 
1720-X, v območju 4000−400 cm-1 in spektrometrom Perkin-Elmer FT-IR 2000-F, 
v območju 700−30 cm-1. Vzorci so bili pripravljeni v obliki suspenzije v 
parafinskem olju-nujolu. Suspenzijo so pripravili tako, da so vzorec najprej strli in 
uprašili v terilnici, dodali parafinsko olje in nanesli na ploščice. Ploščice, na 
katerih je bil nanešen vzorec, so bile iz cezijevega jodida. 
4.1.4 UV-Vis spektroskopija  
Elektronski spektri so bili posneti na inštrumentu Perkin-Elmer UV/VIS/NIR 
Lambda 19 spektrometrom. V območju od 200−1000 nm. Vzorci so bili 
pripravljeni kot 10−2  M oz. 10−4 M raztopine v acetonitrilu. Za referenco so 
uporabili topilo − acetonitril.  
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5 Sklepne ugotovitve 
Z različnimi metodami karakterizacije sem poskušala identificirati neznano 
spojino zelene barve.  
Neznana spojina je bila sintetizirana iz zelene spojine CrCl3·6H2O z refluksom v 
piridinu.  
 
Slika 14 Izhodna spojina CrCl3·6H2O. [30] 
Sklepala sem, da imam  enojedrni oktaedrični koordinacijski kompleks, podobno 
kot v izhodni spojini. Torej en centralni atom in nanj vezanih šest ligandov. Iz 
podatkov o sintezi spojine sem sklepala, da so ligandi molekule piridina in kloridni 
ioni. Predpostavila sem tudi, da se je oksidacijsko stanje kroma ohranilo − ostalo 
enako kot v izhodni spojini, saj ni bilo v sintezi prisotnega nobenega reducenta 
ali oksidanta, ki bi vplival na spremembo oksidacijskega števila. Iz elementne 
CHN analize sem sklepala na formulo spojine, [CrCl3py3]. 
Z analiznimi metodami sem v nadaljevanju preverila, če moja predvidevanja 
držijo.  
Iz vibracijskega IR spektra v območju 4000−400 cm−1 sem potrdila prisotnost 
piridina v vzorcu. Študija vibracijskega spektra v območju 700−50 cm−1 pa je 
potrdila obstoj Cr-Cl in Cr-N(py) koordinacijskih vezi. 
S pomočjo rezultata meritve prevodnosti sem določila, da je spojina nevtralna. 
Na podlagi vseh ugotovitev lahko trdim, da je neznani vzorec [CrCl3py3]. 
Edina metoda, ki bi res zagotovila identifikacijo spojine je rentgenska praškovna 
analiza, katere rezultati pa mi žal niso bili dostopni.  
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